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Les propriétés (valeur, TCR et facteurs de jauge) et la stabilité au vieillissement à 100°C et à 
250°C des compositions résistives 10 kΩ Du Pont 2041, ESL 3414 et ESL 3114 ont été 
examinées en fonction de leurs conditions de cuisson (temps, température, vitesse de 
refroidissement). Le temps et la température ont des effets prévisibles, et compatibles avec les 
résultats trouvés dans la littérature. La vitesse de refroidissement a un léger effet sur les 
propriétés, mais peut influencer considérablement influence les propriétés et la stabilité au 
vieillissement. 
Kurzfassung 
Die Eigenschaften (Wert, TKR und Gage-Faktoren) und die Auslagerungsstabilität bei 100°C 
und 250°C von  den 10 kΩ–Widerstandsmaterialien Du Pont 2041, ESL 3414 und ESL 3114 
wurden in Abhängigkeit von dessen Einbrennparameter (Zeit, Temperatur und 
Abkühlgeschwindigkeit) studiert. Zeit und Temperatur bringen die erwarteten Ergebnisse, 
und stimmen mit der Literatur überein. Die Abkühlgeschwindigkeit beeinflusst die 





Les résistances en technologie des couches épaisses consistent en une phase conductrice 
(oxyde conducteur) dans une matrice vitreuse1. Le mécanisme de transport électrique est 
complexe, et de nombreux modèles ont été proposés2 3 4 5 6 7. Il semble établi que les 
particules conductrices ne sont pas en contact, mais séparées par une fine couche 
diélectrique8, à travers laquelle le courant passe par effet tunnel. La situation est encore 
compliquée par la présence possible de particules conductrices secondaires, éventuellement 
obtenues par dissolution et reprécipitation9. 
Les résistances en couches épaisses se distinguent par un facteur de jauge assez élevé, qui 
était initialement considéré comme effet parasite10, étant donné que les contraintes sur un 
circuit affectent la valeur de ses résistances. On a rapidement constaté que cet effet permettait 
la fabrication de capteurs de force et de pression piézorésistifs, et cet aspect des résistances a 
donc été étudié plus en détail11 12 13 14. 
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Au LPM, une activité de modélisation théorique intégrant le transport électrique et l'effet de 
jauge a aussi été initiée15 16 17 18 19 en complément aux travaux expérimentaux. 
Les propriétés des résistances dépendent des paramètres de cuisson20 21 22 23 24 et des tailles des 
particules de verre et de phase conductrice25 26 27 28 29 30 31. Certaines études32 33 ont porté sur ces 
deux aspects (cuisson et taille). 
Certaines de ces études portent sur une cuisson "rapide", où l'on a surtout augmenté la vitesse 
de chauffe. En revanche, aucune attention n'est accordée à la vitesse de refroidissement. 
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L'atmosphère de cuisson (air ou azote) joue aussi un rôle34. Cependant, on ne peut passer en 
milieu réducteur à cause de la décomposition des oxydes conducteurs. 
La densification des couches résistives lors de la cuisson se fait par frittage en phase liquide35. 
Le verre mouille la surface des particules36, ce qui empêche une conduction directe à la 
manière d'un "conducteur dilué". Suivant la composition du verre et du matériau conducteur, 
des réactions chimiques peuvent aussi se produire37 38 39 entre ces deux constituants. 
Même en l'absence de réaction chimique observable, la composition du verre influence 
fortement les propriétés40, via sa viscosité41, la solubilité de Ru dans le verre42 et ses propriétés 
électroniques intrinsèques. Ces paramètres peuvent aussi être variés par l'adjonction d'additifs, 
dont le mécanisme d'action n'est encore pas clair43 44. 
Il a été démontré45 qu'on peut, en changeant de verre, obtenir des températures de cuisson 
inférieures à 600°C, compatibles avec des substrats en verre, en alliage de titane, en acier à 
haute résistance, voire même en alliage d'aluminium. 
                                                
34  Rehak-B Frumar-M Koudelka-L, "Effect of atmosphere on the electrical conductivity of RuO2 and 
ruthenate layers", Journal of Materials Science Letters 3, 1011-1014, 1984. 
35  Palanisamy-P Sarma-DHR Vest-RW, "Liquid phase sintering in thick film resistor processing", Journal of 
the American Ceramics Society 68, 215-216, 1985. 
36  Sarma-DHR Vest-RW, "Kinetics of liquid spreading and penetration with application to RuO2-glass thick-
film resistors", Journal of the American Ceramic Society 68, 249-253, 1985. 
37  Adachi-K Kuno-H, "Decomposition of ruthenium oxides in lead borosilicate glass", Journal of the 
American Ceramic Society 80 (5), 1055-1064, 1997. 
38  Dziedzic-A, "Thick film resistors with IrO2 and CaIrxTi1-xO3 - examples of chemically reactive and 
unreactive systems", Microelectronics Journal 19 (6), 24-42, 1989. 
39  Morten-B Masoero-A Prudenziati-M Manfredini-T, "Evolution of ruthenate-based thick film cermet 
resistors", Journal of Physics D: Applied Physics 27, 2227-2235, 1994. 
40  Adachi-K Kuno-H, "Effect of glass composition on the electrical properties of thick-film resistors", Journal 
of the American Ceramic Society 83 (10), 2441-2448, 2000. 
41  Prabhu-A Fuller-GL Reed-RL Vest-RW, "Viscosity and surface tension of a molten lead borosilicate 
glass", Journal of the American Ceramics Society 58 (3-4), 144-145, 1975. 
42  Palanisamy-P Sarma-DHR Vest-RW, "Solubility of ruthenium dioxide in lead borosilicate glasses", Journal 
of the American Ceramics Society 72 (9), 1755-1756, 1989. 
43  Inokuma-T Taketa-Y, "Control of electrical properties of RuO2 thick film resistors", Active and Passive 
Electronics Components 12, 155-166, 1987. 
44  Weissmann-R Wang-C, "Glasses for high-resistivity thick-film resistors", Advanced Engineering Materials 
2 (6), 359-362, 2000. 
45  Kaneko-I Tagushi-S Kashiwagi-T, "Metal-glazed thick-film resistors fired at low temperature on glass 
substrate", IEICE Transactions on Electronics E83-C (10), 1669-1676, 2000. 
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Pour un capteur, la stabilité des résistances est primordiale, étant donné le faible niveau de 
signal (pleine échelle typ. 3'000 ppm : 1% env. 30 ppm!). Les mécanismes possibles 
d'évolution ont été discutés dans un article de revue46. Bien que ce travail portait sur des 
résistances à base de Bi2Ru2O7, la majeure partie des arguments développés sont aussi 
applicables aux autres systèmes. Plusieurs études expérimentales ont été consacrées au 
problème de la stabilité47 48 49 50 (au repos et sous charge), y compris après ajustement laser51. 
La plupart des études mesurent l'évolution dans le temps à température constante (100–
500°C) des résistance. En général, on mesure ex situ (en enlevant périodiquement 
l'échantillon de l'étuve et en mesurant à froid), mais des mesures continues in situ ont aussi été 
faites52 53. 
1.2. Buts du présent travail 
Ce travail (contribution à la conférence Electroceramics VIII54) constitue la première série 
d'expériences sur la stabilité des résistances menée au LPM. On cherche initialement à 
déterminer le comportement à la cuisson et la stabilité d'une des compositions les plus 
couramment utilisées en pratique dans les capteurs : Du Pont (DP) 2041, qui possède de 
bonnes propriétés piézorésistives et dont la mise en oeuvre est très fiable. Cette composition 
est comparée à deux alternatives : une permettant d'abaisser la température de 
cuisson (ESL 3114), ce qui est intéressant pour les applications sur métal, et une ayant un 
facteur de jauge élevé (ESL 3414). Il est intéressant de tester si ces avantages se traduisent par 
des pénalités sur le plan des caractéristiques de mise en oeuvre ou de la stabilité. 
On cherche aussi à combler une importante lacune dans la littérature expérimentale en matière 
de traitement thermique de cuisson : la vitesse de refroidissement n'a pas encore été étudiée, 
du moins pas en l'augmentant (trempe) ou en la diminuant (refroidissement lent dans un four) 
drastiquement. Or, certaines hypothèses postulent une précipitation de phase conductrice, et 
donc des propriétés potentiellement très dépendantes de la vitesse de refroidissement. 
  
                                                
46  Murhty-KSRC Kumar-AV, "Failure mechanisms in bismuth ruthenate resistor systems", Journal of 
Materials Science: Materials in Electronics 1, 61-71, 1990. 
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International journal for hybrid microelectronics 5, 82-85, 1982. 
48  Prudenziati-M Morten-B, "Thermal ageing and stability of thick-film resistors", International journal for 
hybrid microelectronics 6, 96-100, 1983. 
49  Khanna-PK Bhathnagar-SK Gust-W, "On the thermally accelerated ageing of thick film resistors", Physica 
Status Solidi 143, K33-K36, 1994. 
50  Naefe-JE Johnson-W Grzybowski-R, "High-temperature storage and thermal cycling studies of thick film 
and wirewound resistors", IEEE Transactions on Components and Packaging Technologies 25 (1), 45-52, 
2002. 
51  Joshi-AG Sharma-D Sarma-GH, "An approach to ensure stability of precision laser trimmed thick film 
resistors", Microelectronics and Reliability 23 (1), 161-165, 1983. 
52  Schepper-L-De Stals-LM Berghe-R-VanDen, "A new method to test the long-term stability of thick film 
resistors", Silicates Industriels 55 (3-4), 77-80, 1989. 
53  Schepper-L-De Ceuninck-W-De Stulens-H Stals-LM Berghe-R-VanDen Demolder-S, "A new approach to 
the study of the intrinsic ageing kinetics of thick film resistors", Hybrid Circuits  (23), 5-13, 1990. 
54  Vionnet-S Maeder-T Ryser-P, "Firing, quenching and annealing studies on thick-film resistors", Journal of 
the European Ceramic Society 24 (6), 1889-1892, 2004.. 
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2. Expériences 
2.1. Matériaux utilisés 
Tous les échantillons ici ont été déposés sur de l'alumine 96%, de 0.63 mm d'épaisseur, et 
comportent en tout 2 couches : 1) les terminaisons et 2) la couche résistive. Les terminaisons 
sont ici toujours les mêmes : ESL 8837, or fin. 3 compositions résistives, de valeur nominale 
de 10 kΩ pour une épaisseur d'env. 15 µm – ce qui fait une résistivité d'env. 0.15 Ω.cm - ont 
été utilisées : a) DP 2041, b) ESL 3114 et c) ESL 3414. 
a) DP 2041 est une composition "standard" pour les capteurs piézorésistifs. Elle combine un 
assez bon facteur de jauge longitudinal (env. 12) avec de bonnes propriétés de mise en 
oeuvre (reproductibilité, compatibilité avec les terminaisons autres que l'or, etc.). 
b) ESL 3114 est une composition  conçue pour la sérigraphie sur acier émaillé. 
Contrairement à DP 2041 et ESL 3414 qui ont une température de cuisson nominale 
standard de 850°C, ESL 3114 se cuit nominalement à 625°C d'après sa fiche technique. Il 
nous a paru intéressant de voir si cette mise en oeuvre à plus basse température la rendait 
moins stable. 
c) ESL 3414 est une composition développée par ESL spécifiquement pour avoir un facteur 
de jauge élevé. 
2.2. Layouts 
Cette série d'expériences a introduit les nouveaux test patterns (TP), dont le layout est donné à  
la fig. 2–1. Ils comportent les pièces suivantes. 
- Pièces A-P : mesure de la résistance (pièces identiques), largeur 1.5 mm, longueur 0.3, 
0.4, 0.6, 0.8 (2x), 1.0, 1.5, 2.5 et 5.0 mm. 
- Pièces Q-T : mesure de l'effet de jauge longitudinal (pont de mesure différentiel avec 
résistances sur la même face), avec des résistances de 1 mm . 1 mm. 
- Pièces U-X : comme Q-T, mais effet de jauge transverse. 
- Pièces Y-Z : comme Q-T (longitudinal), mais les résistances de Y sont plus 
longues (3 mm . 1 mm) et celles de Z plus étroites (1 mm . 0.3 mm). 
- Bords : 16 pièces comportant des carrés de composition résistive, pour analyses diverses. 
 
2.3. Traitements thermiques de cuisson et de vieillissement 
Toutes les terminaisons ont d'abord été cuites 10 min à 850°C, en utilisant le profil standard 
d'une durée totale de 45 min. C'est la cuisson des résistances qui a été variée, en changeant 
3 paramètres : la température du plateau, la durée du plateau, et la vitesse de refroidissement. 
C'est ce dernier qui fait l'originalité dans cette étude. En tout, 7 combinaisons, dont les 
paramètres sont donnés au tableau 2–I, ont été examinées. 
Le vieillissement a ensuite été réalisé en étuve, à 100°C et à 250°C. Pour la mesure, les 
échantillons ont été périodiquement sortis, et mesurés à température ambiante (entre 23 et 
27°C), et à 100°C. Les moments où les échantillons sont sortis pour les mesures sont 





Figure 2–1. Layout des nouveaux test patterns (TP). 
 
  












s bande 850 / 630   0:10 70 0:10:00 / 0:10:00 
nN tube 850 / 630   1:15 10 8:00:00 / 6:00:00 
nT tube 850 / 630   1:15 10 0:00:20 / 0:00:20 
NN tube 850 / 630 11:15 10 8:00:00 / 6:00:00 
NT tube 850 / 630 11:15 10 0:00:20 / 0:00:20 
hN tube 950 / 700   1:15 10 9:00:00 / 7:00:00 
hT tube 950 / 700   1:15 10 0:00:20 / 0:00:20 
 
Tableau 2–I. Paramètres des traitements thermiques de cuisson. 
a) bande = four à bande Sierratherm ; chambre = four à tube Lenton. 
b) valeur pour DP 2041 & ESL 3414 / valeur pour ESL 3114. 




2.4. Mesure du facteur de jauge 
Le facteur de jauge est donné sans correction, à température ambiante, son coefficient en 
température n'étant qu'env. –0.02%/°C pour DP 2041. On escompte donc une erreur due aux 
fluctuations de la température ambiante plus faible que celle de mesure. La mesure est réalisée 
en sollicitant la poutre (fig. 2–2) en flexion, par suspension d'un poids à son extrémité. La 





Figure 2–2. Schéma de la poutre. Dans notre cas, d = 15.0 mm. La poutre est encastrée à droite, et 
mise en charge sur la croix à gauche. 
 
 
Les facteurs de jauge longitudinal KL et transverse KT se calculent de la manière suivante. 
€ 





−  (1) 
Les tensions u sont celles U mesurées, réduites par rapport à la tension d'alimentation Us. Les 
déformations ε sont celles des résistances, qu'on assimile à la déformation de la surface du 









− =12 F ⋅ dE * ⋅ b ⋅ h2  (3) 
Les paramètres sont la force F, la distance d entre les résistances "positives" et "négatives" du 
pont de Wheatstone, la largeur b et l'épaisseur h de la poutre, et le module élastique effectif du 
substrat E*. Ce type d'échantillon donne peu de signal, mais est plus précis ; en effet, le signal 
étant différentiel, il n'est pas nécessaire de fixer précisément l'encastrement et le point de mise 
en charge – seule compte la distance d entre les résistances, qui est fixée précisément par 
sérigraphie. En outre, on escompte moins d'effets parasites (flexion en "tuile", contraintes 
locales de mise en charge et d'encastrement) avec la nouvelle version de cette poutre, en 
raison de sa faible largeur, réduite de 12.7 à 5.08 mm. 




3 ⋅F ⋅d ⋅ uchargé − udéchargé( )  (4) 
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Dans notre cas, la poutre est assimilable à une lame, c'est-à-dire b >> h. On est donc 
essentiellement dans le cas des déformations planes : 
€ 
εy = 0 (5) 
€ 
E * = E1−ν 2  (6) 
Les directions x, y et z sont le long de la poutre (x), transversalement, dans le plan du 
substrat (y) et perpendiculairement au substrat (z). E est le module élastique du substrat et ν 
son coefficient de Poisson. On a pris ici 315 GPa et 0.23, selon la documentation du 
fournisseur55. 
2.5. Mesure des valeurs de résistance et de TCR 
Les résistances et leur coefficient en température (TCR) ont été mesurés entre la température 
ambiante et 100±2°C. Afin de s'affranchir dans une certaine mesure des fluctuations de la 
température ambiante, on donne les valeurs corrigées à une température nominale TN = 25°C. 
Les formules correspondantes sont données ci-dessous. 
€ 
TCR = RH − RARA ⋅ TH −TA( )
 (7) 
€ 
RN = RA ⋅ 1−TCR ⋅ TA −TN( )( )  (8) 
On donne comme résultat la résistance carrée RS, réduite par rapport à sa longueur LR et sa 
largeur bR. 
€ 




L'évolution de la valeur de la résistance  
€ 








                                                
55 Kyocera, fiche technique, matériau A–476 (alumine 96%). 
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3. Valeurs initiales 
3.1. Effet de la cuisson 
Les propriétés initiales des résistances (valeurs, coefficients en température, et facteurs de 
jauge) sont données aux figures 3–1 à 3–3 pour les 3 compositions étudiées, en fonction des 
conditions de cuisson. Les paramètres donnés ici sont une moyenne de 4 (cuisson standard) et 
2 (autres) TP, prise sur les 3 résistances les plus longues (1.5, 2.5 et 5.0 mm). L'influence des 
différents paramètres de cuisson (température et temps ; vitesse de refroidissement) est aussi 
résumée au tableau 3–I. Les TCR de ESL 3114 ne sont pas anormaux, étant donné qu'il s'agit 
d'une composition développée pour l'acier. 
La  composition ESL 3414 pose problème à haute température de cuisson ; on observe une 
dégradation des terminaisons (voir article). Les résultats ne sont donc pas fiables. Dans 
l'ensemble, cette composition est difficile à mesurer précisément, ce qui est confirmé par la 
littérature qui lui attribue un bruit très élevé. 
Une augmentation de la température et du temps donne les résultats escomptés : la résistance 
chute, TCR augmente et le facteur de jauge diminue. Cependant, la dépendance n'est pas la 
même pour les différentes compositions (voir 3.3). La trempe a des effets différents selon la 





Figure 3–1. Propriétés initiales de DP 2041 en fonction des conditions de cuisson. 
 



































Figure 3–3. Propriétés initiales de ESL 3114 en fonction des conditions de cuisson. 
  
































































Température Rs – 
TCR +  
K - 
Rs +* 
TCR - * 
K - 
Rs – 
TCR +  
K - 
Temps Rs – 
TCR +  
K - 
Rs - ? * 
TCR + ? * 
K - 
Rs – 
TCR +  
K - 
Vitesse de refroidissement 
 (trempe) 
Rs (–) 
TCR -  
K (+) 
Rs – 
TCR ? * 
K + 
Rs = 
TCR +  
K + 
 
Tableau 3–I. Effet des paramètres de cuisson sur la valeur Rs, son coefficient en température TCR et 
les facteurs de jauge K. 
* Phénomènes de dégradation aux terminaisons – résultats pas fiables. 
 
3.2. Effet de la longueur 
La longueur des résistances n'a pas d'effet marquant sur les propriétés, comme le montrent les 
figures 3–4 à 3–6. On ne constate qu'un léger effet de terminaison pour les longueurs < 1 mm, 
ce qui est attendu vu l'utilisation de terminaisons Au. ESL 3414 cuit à 950°C présente des 































































Figure 3–5. Effet de la longueur sur les propriétés de ESL 3414. Les valeurs pour 950°C 1h N sont 



























































































































3.3. Corrélation entre résistance et propriétés 
Les facteurs de jauge et le TCR n'ont pas une dépendance simple de la valeur, comme le 
montrent les figures 3–7 et 3–8. Les facteurs de jauge respectent grosso modo une relation 
logarithmique en fonction de la valeur pour ESL 3114 & DP 2041. La dépendance du facteur 
de jauge en fonction de la valeur est cependant beaucoup plus grande pour ESL 3114 que 
pour DP 2041, effet dont il serait intéressant d'élucider le mécanisme. 
Aucune dépendance n'est observable pour ESL 3414 ; la dispersion est très grande, 





Figure 3–7. Relation entre la valeur et les facteurs de jauge pour les 3 compositions étudiées. 





Figure 3–8. Relation entre la valeur et le TCR pour les 3 compositions étudiées. 



















































4. Evolution lors de recuits à 100°C et 250°C pendant 
1800 h 
L'effet des recuits sur la valeur est montré pour les 3 compositions et les 2 températures de 
recuit aux figures 3–9 à 3–14. A 100°C, seule ESL 3414 semble varier de façon significative, 
encore qu'il existe un doute vu le bruit important observé dans la mesure de cette composition. 
A 250°C, une variation mesurable et continue est observée pour toutes les compositions et 



































































































































































































































La composition ESL 3414 sort du lot par son instabilité : on atteint presque +8% de variation. 
Pour cette composition, à l'exception de l'échantillon cuit selon le profil standard, on atteint 
un maximum, puis on observe une lente décroissance de la variation. Dans tous les autres 
cas (ESL 3414 cuit "standard", tous DP 2041, tous ESL 3114), on observe une variation 
monotone, dont la vitesse décroît avec le temps. 
Les variations sont positives sauf pour ESL 3114 "standard" et les échantillons trempés de 
cette composition. Cependant, l'effet de la trempe est toujours le même : il décale la variation 
vers des valeurs plus négatives. Cet effet est particulièrement marqué pour ESL 3114. Il est 





- Le traitement thermique de cuisson a non seulement une forte influence sur les propriétés 
initiales, mais aussi sur la stabilité des résistances au vieillissement. 
- Parmi les paramètres de cuisson, la vitesse de refroidissement, peu voire pas mentionnée 
dans la littérature, n'est pas négligeable ; elle change légèrement les propriétés initiales, 
mais peut avoir un fort effet sur la stabilité. En l'état des connaissances, on suppose deux 
mécanismes possibles : la relaxation des contraintes ou la reprécipitation. 
- ESL 3414 n'est pas fiable, et se révèle aussi être la moins stable au vieillissement. De 
plus, son bruit est élevé. On ne peut donc recommander son utilisation en remplacement 
de DP 2041, beaucoup plus fiable et stable. 
- En revanche, la composition ESL 3114 s'est révélée d'une stabilité semblable à DP 2041, 
malgré sa température de cuisson d'env. 200°C plus faible. De plus, son facteur de jauge 
est comparable. On tient donc une composition potentiellement utile sur métal, dans la 
mesure où on peut développer un diélectrique approprié... ESL 3114 est mal appropriée à 
une utilisation sur céramique en raison de son TCR fortement négatif. 
 
 
 
 
